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PROCEDE DE PREPARATION D'UNE COMPOSITION A BASE DE COLLAGENE ISSU DE PEAUX DE 
POISSONS. 

(57) L'invention concerne un procede de preparation d'une 
composition a base de collagfcne issu de peaux de pois- 
sons, ce proc6d§ comprenant au moins une 6tape de lava- 
ge de peaux de poisson et au moins une etape d'extraction 
au moyen d'une solution acide du collagene acidosoluble 
contenu dans lesdites peaux. 

Ce proced6 de preparation est caracterise en ce que, au 
cours de I'&ape d'extraction, on maintient les peaux de 
poissons en contact avec une solution acide pendant une 
periode de temps comprise dans la plage [24 - 72 heures] et 
on filtre sous pression le melange peaux de poisson/ solu- 
tion acide pour recueillir !e fiitrat constituant ladite composi- e u « 24 30 m 42 « 54 ao « 72 78 84 90 m 

ti0n - Heures 




CO 

o 

00 
CM 

oc 

LL 



2806415 



10 



15 Proc ede de preparation d'une composition a base de 
collagene issu de peaux de poissons 

La presente invention concerne un procede de preparation 
d'une composition a base de collagene issu de peaux de 
20 poissons. 

Elle concerne plus particulierement un procede de 
preparation d'une composition collagenique comprenant au 
moins une etape de lavage de peaux de poissons, lesdites 
25 peaux ayant ete de preference prealablement broyees, et au 
moins une etape d' extraction, au moyen d'une solution 
acide, du collagene acidosoluble contenu dans lesdites 
peaux en vue de l'obtention de la composition. 



30 



35 



L'utilisation de la peau de poisson comme source de 
collagene a deja ete decrite dans la demande internationale 
WO/93.01241. Dans ce document est egalement decrit un 
procede de preparation de nouveaux biomateriaux a partir de 
collagene provenant de peaux de poissons non pigmentees. 
Dans ce procede, les peaux de poissons sont soumises, apres 
broyage et lavage, a une extraction au cours de laquelle 
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les peaux de poissons sont mises en contact avec une 
solution acide d'acide acetique pendant un temps court de 
l'ordre du quart d'heure, ce melange peaux de 
poissons/acide acetique est par la suite centrifuge et le 
surnageant est recupere avant d'etre soumis a une 
precipitation. Toutefois, les essais qui ont ete realises 
par le present demandeur ont demontre que le rendement de 
collagene obtenu n'est pas tres satisfaisant meme s'il est 
superieur a ceux obtenus dans le cas de 1' utilisation comme 
source de collagene de tissu d'animaux terrestres. Ce 
procede presente un second inconvenient dans la mesure ou 
il n'est applicable qu'a une peau de poisson non pigmentee. 
En effet, le procede ne permet pas, au cours de la mise en 
ceuvre des etapes proposees, d'eliminer le pigment. 

Enfin, un tel procede necessite, du fait de la mise en 
ceuvre d' etapes de centrifugation, des manipulations 
frequentes et fastidieuses . 

Le but de la presente invention est done de proposer un 
perfectionnement au procede de preparation d'une 
composition a base de collagene decrit dans la demande 
internationale WO/93.01241 pour permettre l'obtention d'un 
procede applicable a tout type de peaux de poissons et dans 
25 lequel les rendements d' extraction du collagene sont 
augment es . 

A cet effet, l f invention a pour objet un procede de 
preparation d'une composition a base de collagene issu de 

30 peaux de poissons, ce procede comprenant au moins une etape 
de lavage de peaux de poisson, de preference prealablement 
broyees, et au moins une etape d' extraction, au moyen d'une 
solution acide, du collagene acidosoluble contenu dans 
lesdites peaux en vue de l'obtention de la composition, 

35 caracterise en ce que, au cours de 1' etape d' extraction, on 
maintient les peaux de poissons en contact avec une 
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solution acide pendant une periode de temps comprise dans 
la plage [24 - 12 heures], de preference dans la plage [36 - 
54 heures], et on filtre sous pression le melange peaux de 
poisson/solution acide pour recueillir le filtrat 
5 constituant ladite composition. 

Le choix d'une longue periode d' extraction permet de 
multiplier par deux les rendements d' extraction. En outre, 
la combinaison extraction/filtration permet une mise en 
10 oeuvre aisee du procede sans materiel complexe et onereux. 

Selon une forme de realisation preferee de 1' invention, au 
cours de l'etape d' extraction, prealablement a la 
filtration sous pression, on dilue le melange peaux de 
15 poissons/solution acide dans une solution acide a un taux 
de dilution approprie pour faciliter la filtration 
ulterieure. 

L' invention sera bien comprise a la lecture de la 
20 description suivante d'exemples de realisation, en 
reference aux dessins annexes dans lesquels : 

la figure 1 represente un tableau indiguant 
1' influence de la duree de l'etape d' extraction sur 
le rendement d' extraction du collagene et 



25 



30 



la figure 2 represente les donnees du tableau sous 
forme d'une courbe rendement d' extraction du 
collagene, exprime en pourcentage, en fonction du 
temps d' extraction, exprime en heures. 



Le procede de preparation d'une composition a base de 
collagene, objet de 1' invention, necessite comme source de 
collagene des peaux de poissons. Ces peaux de poissons 
35 peuvent etre issues de poissons pigmentes ou non pigmentes . 
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De preference, toutefois, on utilise comme source de 
collagene des peaux de silures encore appeles poissons- 
chats. Generalement, cette peau est une peau obtenue apres 
depecage du poisson frais. Cette peau est congelee 
5 immediatement apres depecage. Cette peau est, a l'etat 
congele, decoupee en morceaux de dimension relativement 
importante, par exemple sous forme de pieces de 5 x 5 cm. 
Ces morceaux de peaux de poissons sont par la suite de 
preference broyes au moyen d'un broyeur a couteaux de 
10 maniere a obtenir une granulometrie de l'ordre du 
millimetre. Cette operation de broyage s'effectue a une 
temperature basse de l'ordre de -5°C - 0°C et necessite, 
pour 15 kilogrammes de peaux de poissons, une dizaine de 
minutes de temps de broyage. Bien que cette etape de 
broyage ne soit pas fondamentale pour la mise en ceuvre du 
procede, elle facilite malgre tout les etapes ulterieures. 



15 



Une fois les peaux de poissons broyees, celles-ci sont 
soumises a une etape de lavage. Au cours de ce lavage, il 

20 peut etre effectue dans un premier temps un prelavage dans 
un bain d'eau. La concentration en broyat est de 10 % m/v, 
m correspondant a la masse de broyat, v au volume d'eau du 
bain. Generalement, au cours de ce prelavage, le temps de 
contact des peaux de poissons broyees avec le bain d'eau 

25 est de l'ordre de 15 minutes. Ce premier prelavage 
s'effectue sous agitation au moyen, par exemple, d'un 
agitateur a pales dispose a l'interieur de la cuve 
contenant l'eau du bain. Cette cuve peut etre equipee, sur 
sa face formant fond, d'un tamis permettant, une fois le 

30 prelavage termine, 1 ' elimination de l'eau du bain. 

Une fois ce prelavage realise, on entame 1' etape de lavage 
proprement dite. Pour ce faire, on lave plusieurs fois sous 
agitation les peaux de poissons dans un bain d'une solution 
35 acide saline, telle qu'une solution d' acetate de sodium, 
cette solution de lavage du bain etant renouvelee apres 



2806415 



5 



chaque lavage. A titre d'exemple, la solution de lavage 
peut etre une solution d' acetate de sodium 0,5 M. La 
concentration en broyat est de 10 % m/v, m correspondent a 
la masse de broyat, v au volume de la solution d' acetate de 
5 sodium. Ainsi, pour 5 kilogrammes de broyat de peau de 
poisson, on disposera d'un bain d' acetate de sodium d'un 
volume de 50 litres. Cette operation de lavage est 
generalement realisee a temperature ambiante. On procede a 
plusieurs lavages successifs, chaque lavage presentant un 
10 temps de lavage variable. Ainsi, le premier lavage est 
realise pendant une heure, le second lavage pendant 8 
heures puis les deux lavages suivants pendant 16 heures. Au 
total, il est done procede a 4 lavages successifs. Le temps 
de lavage cumule des lavages successifs est au moins egal a 
15 24 heures, les temps precites n'etant fournis qu'a titre 
d'exemple. Grace a une telle etape de lavage, on peut 
utiliser indif feremment, pour la raise en ceuvre du procede, 
du collagene issu de peaux de poissons pigmentees ou non 
pigmentees, le lavage permettant 1 ' elimination des 
20 pigments. Au cours des operations de lavage precitees, les 
bains de solution acide saline d' acetate de sodium sont 
elimines de la cuve contenant le broyat de maniere analogue 
a ce qui a ete indique pour le prebroyage. De meme, au 
cours de ces operations de lavage, la solution de lavage 
25 est placee sous agitation au moyen d'un agitateur a pales 
dispose a l'interieur de la cuve contenant la solution de 
lavage. Pour la mise en ceuvre des etapes precitees, si on 
dispose au depart d' environ 15 kilogrammes de peaux de 
poissons, on recupere apres lavage environ 5 kilogrammes de 
30 peaux de poissons, les 10 kilogrammes manquant 
correspondant pour l'essentiel au mucus et aux graisses des 
peaux elimines au cours du lavage. 



Une fois le lavage acheve, on procede a 1' etape 
d' extraction du collagene acidosoluble contenu dans 
lesdites peaux de poissons au moyen d'une solution acide. 
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De preference, au cours de ces etapes d' extraction, on 
utilise une solution acide d'acide acetique a une 
concentration comprise dans la plage [0 - 0,90 M], de 
preference voisine de 0,25 M. La concentration en broyat ou 
en peaux de poissons est par exemple de 5 % m/v, m 
correspondant a la masse de peaux de poissons, v au volume 
du bain. Au cours de cette etape d' extraction, on maintient 
les peaux de poissons en contact avec la solution d'acide 
acetique pendant une periode de temps comprise dans la 
plage [24 - 72 heures], de preference dans la plage [36 - 54 
heures]. Ainsi, dans l'exemple precite, les peaux de 
poissons sont maintenues dans le bain d'acide acetique 
pendant 48 heures. Ce temps de contact est determinant pour 
obtenir un rendement d' extraction optimal comme le montrent 
les figures 1 et 2. Les rendements d« extraction obtenus 
sont largement superieurs a ceux obtenus lors de la mise en 
ceuvre de precedes decrits dans la literature. Ce maintien 
en contact des peaux de poissons avec la solution acide 
s'effectue de preference sous agitation lente a une 
temperature de l'ordre de + 4°C. Au cours de cette etape, on 
constate une delitescence des morceaux de' peaux et la 
formation progressive d'un gel transparent. A 1' issue de 
cette periode de 48 heures, le melange peaux de 
poissons/solution acide peut etre directement soumis a une 
25 filtration. Cette filtration peut s'operer a temperature 
ambiante. Cette filtration s'effectue sous pression au 
moyen d'un dispositif de filtration approprie, par exemple 
un dispositif de filtration a cartouches. Les f litres sont 
de l'ordre de 100 um et la pression est comprise dans la 
plage [1-5 bars]. A 1' issue de cette filtration, on 
recueille le filtrat qui constitue la composition 
recherchee. Toutefois, il est parfois necessaire, 
prealablement a la filtration sous pression, pour faciliter 
cette derniere, de diluer le melange peaux de 
35 poisson/solution acide dans une solution acide a un taux de 
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dilution approprie. Cette dilution peut s'effectuer a 
nouveau dans une solution d'acide acetique. Le taux de 
dilution est fonction des caracteristiques initiales du 
melange, et en particulier de sa teneur approximative en 
5 collagene. 

Une fois l'etape de filtration achevee, le filtrat peut 
etre stocke a une temperature basse, de l'ordre par exemple 
de +4°C, jusqu'a son utilisation. Les applications d'une 
10 telle solution sont di verses et variees. Elles ne seront 
pas reprises ci-apres car elles sont bien connues a ceux 
verses dans cet art. 

Toutefois, en fonction des applications envisagees, il peut 
15 etre souhaitable de mettre en oeuvre au moins une etape de 
traitement supplement aire de la composition, ce traitement 
pouvant consister en au moins une operation de 
precipitation et/ou de congelation et/ou de lavage (s) et/ou 
de lyophilisation et/ou de dialyse. Ainsi, a titre 
20 d f exemple, le filtrat peut etre precipite dans une solution 
saline en vue d'eliminer l'acide acetique contenu dans 
ladite composition. L'interet d'une telle precipitation est 
que, en outre, elle permet une purification supplementaire 
du collagene contenu dans ladite composition. Le precipite 
25 obtenu peut etre congele, puis sourais a des lavages 
successifs au moyen de solutions tampons salines et au 
moyen de solutions a base de cetones, ce lavage 
s'effectuant sous agitation lente a temperature inferieure 
a 0°C pour eliminer la solution saline ayant servi a la 
30 precipitation dudit collagene. Le precipite ainsi lave se 
presente sous forme d'un solide constitue essentiellement 
de collagene. 

Bien evidemment, d'autres etapes de traitement peuvent etre 
35 envisagees. De tels exemples sont notamment decrits dans la 
demande internationale WO/93.01241. 
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REVENDICAT IONS 

1. Procede de preparation d'une composition a base de 
collagene issu de peaux de poissons, ce procede comprenant 
5 au moins une etape de lavage de peaux de poisson, de 
preference prealablement broyees, et au moins une etape 
d 1 extraction, au moyen d'une solution acide, du collagene 
acidosoluble contenu dans lesdites peaux en vue de 
l'obtention de la composition, 
10 caracterise en ce que, au cours de 1' etape d' extraction, on 
maintient les peaux de poissons en contact avec une 
solution acide pendant une periode de temps comprise dans 
la plage [24 - 72 heures], de preference dans la plage [36 - 
54 heures], et on filtre sous pression le melange peaux de 
15 poisson/solution acide pour recueillir le filtrat 
const ituant ladite composition. 

2. Procede de preparation selon la revendication 1, 
caracterise en ce que, au cours de 1' etape d' extraction, 
20 prealablement a la filtration sous pression, on dilue le 
melange peaux de poissons/solution acide dans une solution 
acide a un taux de dilution approprie pour faciliter la 
filtration ulterieure. 

25 3. Procede de preparation selon l'une des revendications 1 
et 2, 

caracterise en ce que, au cours de 1' etape d' extraction, on 
utilise une solution acide d' acide acetique a une 
concentration comprise dans la plage [0 - 0,90 M], de 
30 preference voisine de 0,25 M. 

4. Procede de preparation selon l'une des revendications 1 
a 3, 

caracterise en ce que, au cours de 1' etape de lavage, on 
35 lave plusieurs fois sous agitation les peaux de poissons 
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dans un bain d'une solution acide saline, telle qu'une 
solution d' acetate de sodium, la solution de lavage du bain 
etant renouvelee apres chaque lavage. 

5 5. Procede de preparation selon la revendication 3, 

caracterise en ce que le temps de lavage cumule des lavages 
successifs est au moins egal a 24 heures. 

6. Procede de preparation selon l'une des revendications 1 
10 a 5, 

caracterise en ce qu'il comporte en outre au moins une 
etape de traitement de la composition, ce traitement 
pouvant consister en au moins une operation de 
precipitation et/ou de congelation et/ou de lavage (s) et/ou 
15 de lyophilisation et/ou de dialyse. 

7. Procede de preparation selon l'une des revendications 1 
a 6, 

caracterise en ce qu'on utilise comme source de collagene 
20 des peaux de silures, congelees immediatement apres 
depecage des silures et broyees avant 1' etape de lavage. 
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FIGURE 1 

INFLUENCE DELADUREE 
SUR LE RENDENIENT D'EXTRACTION 
DU COLLAGENE 



Extraction dans de I'acide acetique 0,25 M sous agitation lente a +4°C 



Temps d'extraction (en heures) 


Rendement d'extraction (%)* 


6 


43 


18 


74 


24 


83 


48 


89 


72 


90 


96 


91 


* quantite totale de collagene recuperee dans la solution d'extraction 



quantite totale de collagene disponible dans la peau brute lavee 
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Abstract of FR2806415 
Preparation of composition based on collagen 
obtained from fish skin, for use as bio-material, 
comprises stage of washing fish skins followed 
by extraction with acid solution, and filtration. 
The process comprises at least one stage of 
washing of fish skins, preferably minced, and 
at least one extraction stage, comprising 
extraction of acid-soluble collagen using acid 
solution. Washing is preferably repeated 
number of times (preferably over total time of 
24 hours), and is conducted in bath of saline 
acid solution, such as sodium acetate solution, 
which is changed to fresh solution after each 
washing stage. Extraction is conducted for 24- 
72 (preferably 36-54) hours and followed by 
filtration of fish skin/acid solution mixture under 
pressure. The mixture can be additionally 
diluted with acid solution before filtration, to 
facilitate the latter. The composition obtained 
after filtration is preferably subjected to 
precipitation and/or freezing and/or washing(s) 
and/or lyophilizing and/or dialysis. The process 
preferably uses starting material in form of 
catfish skins, frozen immediately after skin- 
removing operation, and minced before 
washing stage. 
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Preparation f c mposition based ne collagen obtained fr m fish skin, for 
uses aces bi -material, included/understood training c urse of washing fish 
skins followed by extract! n with acid solution, and filtrati n 

Description of FR2806415 

<U>Procede of preparation of a composition with base</U> <U>collagene resulting from skins of 
ooissons</U> the present invention relates to a method of preparation of a composition containing 
collaoen resulting from skins fish. It more particularly relates to a process preparation of a collagenic 
comS one stage of washing of fish skins, the aforementioned skms 

beforehand having been preferably crushed, and less one stage of extraction, by means of an acid 
soSon collagen acidosoluble contained in the aforementioned skins for obtaining the composition. The 
use of the fish skin like source of collagen was already described in the international request 
WO/93 01241 In this document a method of preparation of new biomaterials starting from collagen coming 
from not pigmented fish skins is also described. In this process, the fish skins are subjected, after crushing 
anLashing, with an extraction during which the fish skins are put in contact with an acid solut.on of 
acelS duhn time runs about the fifteen minutes, this skins acetic mixture of fish/acid is centrifuged 
fheroafte r and the supernatant is recovered before being subjected to a precipitation. However, the tests 
which realized this applicant showed that the collagen output obtained is not very sat.sfy.ng even if it is 
Sher fhan those obtained in the case of the use as source of fabric collagen of terrestrial an.mals Th.s 
process presents a second disadvantage insofar as is applicable only to one not pigmented fish skin 
Indeed the process does not allow, during the setting in #uvre of the stages suggested to eliminate the 
Diqment Lastly, such a process requires, because of setting in #uvre of stages of centr.fugat.on of 
frequent and tiresome handling. The goal of this invention is thus to propose an .mprovement w.th the 
method of nreoaration of a composition containing collagen describes in the international request 
WO/93 01241 to allow obtaining a process applicable to any type of fish skins and in which the outputs of 
extraction of collagen are increased. For this purpose, the invention has as an aim a method of 
nreoaration of a composition containing collagen resulting from fish skins, this process 
fncK/understanding at least a stage of washing of fish skins, preferably beforehand crushed, and at ■ 
least a stage of extraction, by means of an acid solution, collagen ac.dosoluble conta.ned in 
aforementioned skins for obtaining the composition, characterized in that, during the stage of extraction 
SS^SSSfte fish skins in contact with an acid solution for one period of time included/understood in 
^e beach [24 - 72 hours], preferably in the beach [36 54 hours], and one filters under press, the m.xture 
acid fish skins/solution to collect the filtrate constituting the aforementioned composition The choice of a 
lonq period D extraction makes it possible to multiply by two the outputs of extraction. Moreover, the 
combination extraction/filtration allows an easy setting in #uvre process without complex and ex pensive 
material According to an embodiment preferred of the invention, during the stage of extraction before 
pressure Si™ one dilutes the skins mixture of fish acid solution in an acid solution ata surtable by-pass 
ratio to facilitate later filtration. The invention will be readily understood the reading of the fallowing 
description of realization examples, in reference to the annexed drawings in which figure 1 represents 
table indicating the influence of the duration of the stage of extraction on the output of extraction of 
collaqen and figure 2 represents the data of the table in the form of a curve output ^extraction of 
col aqen expressed as a percentage, according to the time of extraction, expressed hours. The method of 
preparation of a composition containing collagen, object of the invention requires like source of collagen 
Ktish skins, fish skins can result from or not pigmented pigmented fish. Preferably, however one uses 
as sou ce of collagen of the skins of still called silures fish cats. Generally, this skin is a skin obtained after 
cutting-up of fresh fish. This skin is frozen immediately after cutting-up^This skin in a state frozen is cut 
out of pieces of relatively important size, for example in the form of parts of 5 X 5 cm These pieces o fish 
skins are thereafter preferably crushed by means of a knife crusher so as to obtain a granulometry of the 
order millimetre. This operation of crushing is carried out at low temperature of about. • C : - - 0 £ and 
reouires for 1 5 kilogrammes of skins of fish, ten minutes of time of crushing. Although this stage of 
crushing' is not fundamental for the setting in #uvre of the process, it facilitates despite everyth.ng the ater 
staqes Once the fish skins crushed, those are subjected to a stage of washing. During this washing, it can 
initially' be carried out a preliminary wash in a water bath. The concentration in broyat is 10 o rrvv, m 
S responding to the mass of broyat, v with the volume of water of the Generalement bath, during h.s 
Preliminary wash, time contact of the fish skins crushed with the bath of .s about 15 m.nutes Th.s f.rst 
p re imina^ wash is carried out under agitation with the means, for example of a blade agitator laid out 
inside the tank containing water of the bath. This tank can be equipped, on its face forming bottom, of an 
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allowinq sieve once the finished preliminary wash, the drainage of the water of the bath. Once this 
preliminary wash carried out, one starts the stage of washing itself. With this intention, one washes several 
times under agitation the fish skins in a bath of an acid solution saltworks, such as a sodium acetate 
solution this solution of washing of the bath being renewed after each washing. As example, the solution 
of washing can be a sodium 5 acetate solution Mr. the concentration in broyat is 10 o m/v, m 
corresponding to mass of broyat, v with the volume of the sodium acetate solution. Thus, for 5 
kiloqrammes of broyat skin of fish, one will have a sodium acetate bath of a volume of 50 liters. This 
operation of washing is generally carried out at ambient temperature, carry out several successive 
washings each washing presenting a time of variable washing. Thus, the first washing is carried out 
during one hour the second washing during 8 hours then two following washings dunng 16 hours. On the 
whole is thus carried out to 4 washings successi. Time washing cumulated of successive washings is at 
least equal to hours, above mentioned times being provided "to title example. Thanks to such a stage of 
washing one can use indifferently, for the setting in #uvre proceeded, collagenous resulting from or not 
piqmented fish pigmentees skins, washing allowing the elimination of the pigments. During above 
mentioned operations of washing, the baths of acid solution sodium acetate saltworks are eliminated from 
the tank containing the broyat in a similar way has what was indicated for the prebroyage. even, during 
these operations of washing, the solution of washing placed under agitation by means of a blade agitator 
laid out inside the tank containing the solution of washing. For the setting in #uvre of the above mentioned 
staqes, if one has at the beginning of approximately 15 kilogrammes of skins fish, one recovers after 
washinq approximately 5 kilogrammes of fish skins, the 10 kilogrammes missing corresponding essentially 
to the mucus and greases of the skins eliminated during washing, time completed washing, one proceeds 
at the stage extraction of collagen acidosoluble contained in the aforementioned fish skins by means of an 
acid solution Preferably, during these stages of extraction, uses an acid solution of acetic acid with 
concentration included/understood in the beach [0 - 0,90 M], preference close to 0,25 Mr the 

concentration in broyat in fish skins is for example 5% m/v, corresponding to the mass of skins from fish, v 
with the volume of the bath. During this stage of extraction, one maintains fish skins in contact with the 
acetic acid solution for one period of time included/understood in the beach [24 - 72 hours], preferably in 
the beach [36 - 54 hours]. Thus, in the above mentioned example, the fish skins are maintained in the 
acetic bath of acid during 48 hours. This time of contact is determining to obtain an optimal output of 
extraction as figures 1 and 2 show it. The outputs of extraction obtained are largely higher than those 
obtained at the time of the setting #uvre of processes described in the literature. This maintenance in 
contact of the fish skins with the acid solution is carried out preferably under slow agitation at temperature 
of about +4 C During this stage, notes an efflorescence of the pieces of skins and progressive formation 
of a transparent gel. With the exit this 48 hours period, the mixture skins fish acid solution can be directly 
subjected to a filtration. This filtration can take place at ambient temperature. This filtration is carried out 
under pressure by means of a filtering device adapted, for example a filtering device to cartridges. The 
filters are about 100 urn and the pressure is included/understood in the beach [1 - 5 bars]. With the exit of 
this filtration, collects the filtrate which constitutes the required composition. However, it is sometimes 
necessary before pressure filtration, to facilitate the latter, to dilute the mixture skins acid fish/solution in 
an acid solution ata suitable rate dilution. This dilution can be carried out again in an acetic acid solution. 
The by-pass ratio is a function of the initial characteristics of the mixture, and in particular of its 
approximate content collagen, time the stage of completed filtration, the filtrate can be stored at a low 
temperature, order for example +4 C, until its use. The applications of such a solution various and are 
varied They will not be taken again hereafter because they are well-known with those versed in this art. 
However according to the applications considered, it can be desirable to implement at least an additional 
staqe treatment of the composition, this treatment which can consist of at least an operation precipitation 
and/or of congelation and/or washing (S) and/or freeze-drying and/or of dialysis. Thus, with title example, 
the filtrate can be precipitated in a solution saltworks in order to eliminate the acetic acid contained in the 
aforementioned composition. The interest of such a precipitation moreover, it allows an additional 
purification collagenous contents in the aforementioned composition. Precipitates obtained can be frozen, 
then subjected to successive washings by means of buffer solutions saltworks and solutions containing 
ketones this washing S carrying out under slow agitation at temperature lower at 0 C to eliminate the 
solution 'saltworks having been used for collagenous precipitation of the aforesaid. The precipitate thus 
washed is presented in the form of a primarily collagenous solid made up. Obviously, other stages of 
treatment can be considered. Such examples are in particular described in the international request 
WO/93.01 241 . 
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skins foil wed by extraction with acid s luti n, and filtrati n 

Claims of FR2806415 

CLAIMS 1. Proceeded of preparation of a composition 'bases of collagen resulting from fish skins, this 
process including/understanding at least a stage of washing of fish skins, preferably beforehand crushed, 
and at least a stage of extraction, by means of an acid solution, collagenous acidosoluble contained in the 
aforementioned skins seen of obtaining the composition, characterized in that, during the stage of 
extraction, one maintains the fish skins in contact with an acid solution for one period of time 
included/understood in the beach [24 - 72 hours], preferably in the beach [36 54 hours], and one filters 
under pressure the skins mixture of acid fish/solution for to collect filtrate constituting the aforementioned 
composition. 2. Proceeded of preparation according to claim 1 , characterized in that, during the stage 
extraction, before pressure filtration, dilutes 1e skins mixture of fish acid solution in an acid solution ata 
suitable by-pass ratio to facilitate later filtration. 3. Proceeded of preparation according to one from the 
claims 1 and 2, characterized in that, during the stage of extraction, one uses an acid solution of acetic 
acid to a concentration included/understood in the beach [0 - 0,90 M], preferably close to 0,25 Mr. 4. 
Method of preparation according to one of claims 1 to 3, characterized in that, during the stage of washing, 
one washes several times under agitation the skins of fish in a bath of an acid solution saltworks, such as 
a solution of acetate of sodium, the solution of washing of the bath being renewed after each washing. 5. 
Proceeded of preparation according to claim 3, characterized in that the time of washing cumulated of 
successive washings is at least equal to 12 midnight 6. Proceeded of preparation according to one claims 
1 to 5, characterized in that it comprises moreover at least a stage of treatment of the composition, this 
treatment which can consist of at least an operation of precipitation and/or congelation and/or washing (S) 
and/or freeze-drying and/or dialysis. 7. Proceeded of preparation according to one claims 1 to 6, 
characterized in that one uses like source of collagen of the skins of silures, immediately frozen after 
cutting-up of silures and crushed before the stage of washing. 
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